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Description 

[0001] [.'invention concerne un procede de traitement de substrats en verre notamment utilises comme memoires 
« peripheriques » dans te domaine de Tinformatique. 
5 [0002] Bien que I'invention ne se limite pas a cette application, elle sera decrite en reference a la realisation de 
disques durs magnetiques. 

[0003] Un disque dur magnetique se compose generalement d'un element support fagonne pour qu'il possede la 
forme d'un disque perce en son centre. Sur ce disque, peut notamment etre deposee une serie de couches minces 
magnetiques qui servent au stockage des donnees. 

10 [0004] Les donnees sont enregistrees et lues a I'aide d'une ou plusieurs tetes de lecture qui sont placees au-dessus 
du disque alors que celui-ci est anime d'un mouvement de rotation. Pour obtenir une lecture performante des donnees, 
l a tete de lecture doit approcher le disque au plus pres ; on parle alors de « contact recording ». En effet, le signal 
detecte par la tete decroTt exponentiellement quand son altitude augmente. De plus, les exigences actuelles necessitent 
une densite de stockage de plus en plus importante. Cela se traduit par le stockage d'une information donnee sur une 

15 surface de plus en plus reduite. Pour assurer la lecture de donnees enregistrees de cette facon, la distance separant 
le disque de la tete de lecture doit etre de plus en plus reduite ; cette distance doit etre inferieure a 300 Angstroms'. 
[0005] Des substrats pour la realisation de disques durs magnetiques sont notamment decrits dans le brevet US-5 
316 844 ; il s'agit de substrats en aluminium. Ce document decrit egalement un aspect important de ces substrats ; 
ceux-ci ne doivent presenter qu'une tres faible rugosite. Ce document indique des valeurs de rugosite dont le Rq, ou 

20 rugosite moyennee, est compris entre 100 et 300 Angstroms. Les exigences actuelles, liees au besoin croissant de 
stockage et done a une distance disque-tete de lecture de plus en plus faible, correspondent a un Rq inferieur a 20 
Angstroms. Le Rq est la rugosite moyennee, mesuree dans le cas present, par un microscope a force atomique (AFM) 
sur un carre de 5x5 microns. 

[0006] D'autre part, si les exigences concernant la capacite de memoire des disques durs magnetiques sont de plus 
25 en plus importantes, une autre exigence qui peut sembler paradoxale concerne les dimensions de ces disques durs. 
[0007] En effet, ces unites de stockage de donnees doivent etre d'un encombrement le plus reduit possible et pre- 
senter une masse egalement reduite. Ces exigences sont liees d'une part au besoin croissant d'unites de stockage 
portables done peu encombrantes et legeres ; le developpement d'putils informatiques portables et de logiciels neces- 
sitant de grandes capacites de memoire sont a la base de ce besoin. D'autre part, toujours pour augmenter les capacites 
30 de stockage de donnees, il est interessant de pouvoir associer plusieurs disques durs magnetiques dans un espace 
donne et done d'avoir des substrats presentant une epaisseur reduite. 

[0008] Un substrat realise en aluminium ne peut avoir une epaisseur inferieure a 0,6 millimetre et a la fois presenter 
les qualites requises pour constituer un disque dur, notamment en terme de rigidite et de resistance a Tendommagement 
lors du choc de la tete de lecture contre le disque. 
35 [0009] Pour remedier a ces inconvenients et pouvoir alleger et eventuellement reduire I'epaisseur d'un tel substrat, 
il a ete propose notamment dans la demande de brevet EP-579 399 de le realiser en verre. Un tel substrat a notamment 
ete realise a partir d'un ruban de verre obtenu selon la technique « float », ledit ruban etant transforme en feuille et 
enfin decoupe et fagonne en disques aux dimensions requises. Ceux-ci sont ensuite polis pour obtenir I'epaisseur et 
la rugosite desirees. 

40 [0010] II est apparu au cours d'essais que ces substrats en verre sont sujets a differents inconvenients et ne peuvent 
ainsi pas satisfaire a la realisation de disques durs magnetiques. 

[0011] En particulier, la surface de ces substrats en verre subit une deperdition importante d'alcalins et notamment 
de potassium ou de sodium et essentiellement de Hon apporte par une trempe chimique. Or ces alcalins ont des effets 
nefastes notamment en presence d'humidite sur les couches magnetiques deposees sur les substrats. En effet, it 
45 apparaTt que le relargage des alcalins dans ces couches entraine la destruction des donnees enregistrees a plus ou 
moins court terme. 

[0012] L'invention a pour but de fournir un procede de traitement de substrats en verre permettant de pallier les 
inconvenients cites et conduisant a des substrats en verre presentant une bonne resistance chimique et notamment 
ne relargant des alcalins qu'en quantite non nuisible pour les couches magnetiques. 
so [0013] L'invention a egalement pour but un procede conduisant a des substrats qui presentent une resistance me- 
canique, une planeite et une rugosite satisfaisantes pour constituer des elements-supports pour realiser des unites 
de stockage de donnees. 

[0014] Ces buts sont atteints selon l'invention par un procede de traitement de substrats en verre, comportant une 
etape de renforcement par echanges d'ions superficiels et une etape de desalcalinisation superficielle du substrat 
55 ulterieurement a ladite 6tape d'echange ionique. 

[001 5] L'etape de renforcement par echanges d'ions est avantageusement realisee par trempe chimique. Cette etape 
permet notamment un renforcement mecanique de la surface ; elle autorise ainsi I'obtention d'une resistance meca- 
nique satisfaisante notamment une resistance a la flexion, aux chocs et a I'ecrasement par exemple de la tete de 
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lecture. Une telle etape consiste a substituer des ions en surface du verre par d'autres presentant un volume different 
pour modifier les contraintes en surface du substrat et ainsi ses proprietes mecaniques. Or le procede selon ('invention 
conduit dans sa seconde etape a une elimination d'ions en surface dudit substrat. II est ainsi surprenant pour Phomme 
du metier qu'une desalcalinisation du substrat en verre en vue de limiter, voire d'eliminer un relargage d'ions ulterieu- 

5 rement, permette de conserver les proprietes mecaniques obtenues par exemple par trempe chimique. 

[0016] De preference, la desalcalinisation est effectuee sur une profondeur du substrat inferieure a 1 micron. Seton 
cette realisation preferee, la desalcalinisation est realisee sur une epaisseur inferieure a cede sur laquelle la trempe 
chimique a precedemment ete realisee. Le substrat traite selon I'invention peut ainsi etre utilise comme support pour 
des couches magnetiques en vue de stockage de donnees sans risque que lesdites couches soient deteriorees du 

10 fait du relargage d'alcalins en surface du substrat. 

[0017] Selon une variante de I'invention, la desalcalinisation est realisee par voie humide. Celle-ci peut notamment 
etre realisee par contact avec du chlorure d'aluminium AICI 3 qui entraine un lessivage de ta surface du substrat en 
verre. Un tel traitement de desalcalinisation peut etre effectue a une temperature proche de 1 00°C ; de telles conditions 
operatoires previennent tous risques de relaxation des contraintes en surface du substrat. 

15 [0018] Selon une autre variante de I'invention, la desalcalinisation est realisee par sublimation d'un sulfate a la sur- 
face du substrat. De preference, le traitement est realisee avec le sulfate d'ammonium (NH 4 ) 2 S0 4 . 
[0019] Selon cette variante, on cree une couche superficielle de silice dense qui agit telle une barriere a I'egard de 
la diffusion des alcalins. La temperature lors de cette variante est avantageusement comprise entre 450 et 580°C tors 
de la desalcalinisation ; le temps de traitement lors de la desalcalinisation est avantageusement inferieur a 5 heures 

20 et de preference compris entre 10 minutes et 3 heures. 

[0020] Selon un mode de realisation de I'invention, le renforcement par echange d'ions est obtenu par trempe chi- 
mique dans un bain de nitrate de potassium KN0 3 ou de dichromate de potassium K 2 Cr 2 0 7 . 
[0021] Selon un autre mode de realisation de I'invention, le renforcement par echange d'ions est obtenu par trempe 
chimique dans un bain mixte tel que KN0 3 /AgN0 3 . Un bain mixte permet notamment un double echange ionique 

25 pouvant conduire a un effet alcali-mixte apres echange, et done a une amelioration de la resistance a I'attaque aicaline. 
[0022] La temperature de trempe est avantageusement comprise entre 400 et 520°C. La duree est quant a elle 
avantageusement inferieure a 25 heures et de preference inferieure a 20 heures. 

[0023] Avantageusement, I'invention prevoit initialement, e'est-a-dire avant i'etape de renforcement par echange 
d'ions, une etape de polissage du substrat en verre. Cette etape peut etre realisee par des moyens mecaniques de 
30 facon a conduire notamment a I'epaisseur souhaitee du substrat et a une rugosite du substrat dont le Rq est inferieur 
a 20 Angstroms et de preference inferieur a 15 Angstroms. 

[0024] Dans une variante avantageuse de I'invention, il est egalement prevu une seconde etape de polissage qua- 
lifiee de « polissage de finition ». Cette etape a pour but d'amener le Rq, ou rugosite moyennee, a une valeur proche 
de 6 Angstroms et de preference inferieure a 5 Angstroms. De telles valeurs de rugosite peuvent contribuer notamment 

35 a ameliorer encore les capacites de stockage de donnees. Cette etape peut notamment etre realisee par des traite- 
ments chimiques par exemple par action de silice colloTdale, d'un fluide magnetique, ou d'oxyde de cerium. 
[0025] Cette etape de « polissage de finition » peut etre realisee a differents stades du traitement. Une premiere 
realisation de I'invention consiste a effectuer cette etape immediatement apres la premiere etape de polissage. D'un 
point de vue rugosite, une telle realisation conduit a de bons resultats. Toutefois, I'etape de renforcement par echanges 

40 d'ions peut legerement modifier I'etat de surface du substrat et done alterer les resultats concernant la rugosite. Par 
contre, les inventeurs ont su mettre en evidence que la desalcalinisation contribuait a ameliorer la rugosite, notamment 
dans le cas d'un traitement avec du sulfate d'ammonium. 

[0026] Une autre realisation consiste a effectuer cette etape de « polissage de finition » a la fin du traitement selon 
I'invention. Cette etape etant la derniere, la rugosite obtenue par le traitement sera ensuite conservee. Par contre, il 
45 apparait que selon cette variante de realisation, I'etape de « polissage de finition » doit, par exemple dans le cas d'un 
traitement avec le chlorure d'aluminium, etre realisee sur une profondeur du substrat d'au plus 0,2 micron de facon 
notamment a ne pas deteriorer la resistance hydrolytique obtenue suite au traitement de desalcalinisation precedem- 
ment realise. 

[0027] Une realisation preferee de I'invention consiste a effectuer I'etape de « polissage de finition » immediatement 
50 apres I'etape de renforcement par echanges d'ions et done avant I'etape de desalcalinisation. Selon cette variante 
d'execution, il est apparu que les resultats obtenus par I'etape de « polissage de finition » concernant notamment la 
rugosite sont satisfaisants. De plus, comme il I'a ete dit precedemment, la desalcalinisation peut contribuer a I'ame- 
lioration de la rugosite et done dans le cas present ne fait que renforcer les resultats obtenus par I'etape de polissage 
de finition. 

55 [0028] L'invention propose egalement un substrat en verre notamment obtenu selon I'une quelconque des variantes 
decrites precedemment du procede de traitement selon I'invention, ledit substrat etant destine a etre utilise comme 
support dans une unite de stockage de donnees, tel qu'un disque dur magnetique, par exemple pour un ordinateur 
portable. 
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[0029] Le substrat selon I'invention est en verre du type silico-sodo-calcique ayant subi une etape de renforcement 
par echange d'ions superficiels et se caracterise par le rapport de la teneur moyenne en N^O dans une couche 
superficielle d'une epaisseur d'au moins 0,05 micron sur la teneur moyenne en (v^O dans la couche renforcee par 
echange ionique qui est inferieur a 40% et de preference inferieur a 20% et/ou le rapport de la teneur moyenne en 
5 K 2 0 dans une couche superficielle d'une epaisseur d'au moins 0,05 micron sur la teneur moyenne en KgO dans la 
couche renforcee par echange ionique qui est inferieur a 60% et de preference inferieur a 40%. 
[0030] De preference le substrat presente un module de rupture moyen superieur a 240 Mpa, et de preference 
encore, superieur a 300 MPa. 

[0031] De preference encore le substrat en verre possede une rugosite moyenne Rq inferieure a 5 Angstroms. 
10 [0032] Selon une variante preferee de I'invention, le substrat en verre a une matrice comprenant les constituants ci- 
apres dans les proportions ponderales suivantes : 



15 



20 



Si0 2 


45 - 65 % 


Al 2 0 3 


0 - 20 % 


B 2 0 3 


0 - 5 % 


Na 2 0 


4-12% 


K 2 0 


3.5-12% 


MgO 


0 - 8 % 


CaO 


0-13% 


ZrQ 2 


0 - 20 % 



la somme des oxydes Si0 2 , Al 2 0 3 et Zr0 2 demeurant egale ou inferieure a 70% de ladite composition comprenant 
eventuellement les oxydes BaO et/ou SrO dans des proportions telles que : 

25 

1 1 % < MgO + CaO + BaO + SrO < 24%, 
et les oxydes alcalins etant introduits selon des pourcentages ponderaux tels que : 

30 

0,22 < Na 2 0 / Na 2 0 + K 2 0 < 0,60. 

[0033] De preference encore, la matrice verriere du substrat en verre comprend les constituants ci-apres dans les 
35 proportions ponderales suivantes : 



40 



45 



Si0 2 


50.50 % 


Al 2 0 3 


11.85% 


CaO 


4.95 % 


MgO 


4.25 % 


Na 2 0 


5.25 % 


K 2 0 


5.50 % 


BaO 


5.75 % 


SrO 


7.90 % 


Zr0 2 


4.05 % 



[0034] D'autres details et caracteristiques avantageuses de I'invention ressortiront ci-apres de la description d'un 
exemple de realisation de I'invention et des essais realises. 
50 [0035] La mise en oeuvre de I'invention a consiste en premier lieu a realiser un substrat en verre aux dimensions 
requises pour constituer un support pour le stockage de donnees et plus precisement un disque dur destine a equiper 
un ordinateur portable. Les substrats realises presentent ainsi la forme d'un disque dont les dimensions sont les 
suivantes : 

55 • diametre exterieur : 65 mm 
diametre interieur : 20 mm 
epaisseur : 0,635 mm 
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[0036] Ces substrats ont ete obtenus par transformation d'une feuille de verre obtenue selon le precede float par 
des techniques connues dans Industrie verriere. Ces techniques consistent essentiellement en des etapes de decou- 
pe, percage et faconnage des bords (ou « debordage »). D'autres methodes peuvent permettre de realiser ces 
substrats ; il peut s'agir d'une technique de pressage consistant a amener une paraison dans un moule ou une presse 
5 lui donne la forme voulue. D'autres techniques peuvent encore etre utilisees ; par exemple des techniques de laminage, 
d'etirage vers ie bas, de tronconnage de rondelles, ou toutes autres techniques connues de I'homme du metier. Suit 
alors I'etape de polissage par moyens mecaniques qui permet d'une part d'obtenir I'epaisseur et la pianeite voulues 
et d'autre part une rugosite dont le Rq est inferieur a 20 Angstroms. 

[0037] Les substrats ont ete realises a partir d'une feuille de verre dont la matrice comprend les constituants ci-apres 
10 dans les proportions ponderales suivantes : 



15 



20 



Si0 2 


50.50 % 


Al 2 0 3 


11.85% 


CaO 


4.95 % 


MgO 


4.25 % 


Na 2 0 


5.25 % 


K 2 0 


5.50 % 


BaO 


5.75 % 


SrO 


7.90 % 


Zr0 2 


4.05 % 



[0038] II est interessant de noter que la composition presente une temperature de strain point, e'est-a-dire une tem- 
perature inferieure de recuisson, elevee qui permet d'effectuer les traitements de trempe et de desalcalinisation a des 
25 temperatures relativement elevees, sans retaxer trop les contraintes de trempe. La temperature de strain point de cette 
composition est 583°C. 

[0039] Le substrat ainsi obtenu apres I'etape de polissage presente une rugosite inferieure a 20 Angstroms et une 
variation de pianeite sur la circonference inferieure a 7 microns. La tolerance sur la pianeite est importante car elle 
autorise des vitesses de rotation elevees du disque avec une tete de lecture tres rapprochee sans risque de deterio- 
30 ration du disque et/ou de la tete de lecture. 

[0040] Par contre, le substrat ainsi realise presente une resistance mecanique, et plus particulierement un module 
de rupture, et une resistance chimique et notamment hydrolytique insuffisantes. 

[0041] Des essais quantitatifs ont ete realises afm d'optimiser la nature et les conditions operatoires des traitements 
de trempe et de desalcalinisation. 

35 [0042] Un premier essai a consiste a comparer des traitements de desalcalinisation. Dans un premier temps, une 
trempe chimique des substrats est realisee dans un bain de nitrate de potassium a 500°C pendant 3 heures. Puis trois 
types de traitement sont ensuite compares : aucun traitement apres la trempe chimique, un traitement de desalcalini- 
sation a 100°C pendant 24 heures avec du chlorure d'aluminium AICI 3 , un traitement de desalcalinisation a 500°C 
pendant 1 heure avec du sulfate d'ammonium. On determine ensuite dans chacun des cas la resistance hydrolytique 

w des substrats. Pour cela, on effectue un test de relargage par immersion pendant 24 heures du substrat dans de I'eau 
demineralisee a 80°C, suivie d'un dosage par torche a plasma des ions passes en solution, en particulier des alcalins 
mais egalement d'autres elements de la matrice verriere. 

[0043] Les resultats obtenus sont presentes dans le tableau ci-apres ; les resultats sont exprimes en ng/disque. 



50 



TRAITEMENTS 


Si 


Na 


K 


Trempe 


Desalcalinisation 








KNO 3 -500°C-3h 


aucune 


155 


0 


86 


KNO 3 -500°C-3h 


AICI 3 - 100°C-24h 


46 


0 


4.7 


KNO 3 -500°C-3h 


(NH 4 ) 2 SO 4 -500°C-1h 


9.5 


0 


0 



[0044] II s'avere, au vu de ces resultats, que les deux traitements de desalcalinisation peuvent etre consideres com- 
me satisfaisants ; toutefois, le traitement au sulfate d'ammonium semble plus interessant car il garantit une perennite 
55 de la resistance hydrolytique plus importante. De plus, le traitement par sulfate d'ammonium peut etre effectue par 
exemple dans un four tunnel ce qui est favorable d'un point de vue industriel. Un autre avantage du traitement par 
sulfate d'ammonium, deja enonce precedemment, est qu'il permet d'ameliorer encore la rugosite de surface du substrat. 
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D'autres essais ont ete realises avec des conditions de traitement variables ; ces essais ont consiste a effectuer un 
traitement de trempe chimique dans un bain de KN0 3 suivi d'un traitement de desalcalinisation au sulfate d'ammonium 
en faisant varier les temps et temperatures de traitement. Ces essais permettent notamment de determiner les con- 
ditions autorisant une desalcalinisation apres la trempe chimique en conservant des proprietes mecaniques suffisantes. 
5 [0045] Les essais realises sont presentes dans le tableau suivant : 



Traitomont 


Renforcement chimique 


Desalcalinisation 


T°C 


t(h) 


T°C 


t(h) 


1 


450 


24 


450 


3 


2 


450 


24 


550 


0.5 


3 


480 


7 


480 


1 


4 


480 


7 


520 


0.75 


5 


480 


7 


550 


0.5 


6 


500 


3 


550 


0.5 


7 


500 


3 


520 


0.75 


8 


500 


3 


480 


1 



[0046] Le tableau suivant exprime la resistance mecanique et plus precisement le module de rupture du substrat 
suite aux differents traitements. Les mesures de module de rupture sont obtenues par un essai mecanique consistant 
en une flexion annulaire ; le dispositif d'essai se compose d'une part d'un cylindre creux de diametre 55 mm sur leque! 
25 on depose le substrat de fagon concentrique et d'autre part, d'un cylindre creux de diametre 30 mm qui vient appuyer 
en flexion sur le substrat, le dernier cylindre etant egalement concentrique a regard des autres elements. Les valeurs 
obtenues sont exprimees en Mpa. Les exigences actuelles sont un module de rupture moyen superieur a 240 Mpa 
avec une valeur minimum superieure a 150 Mpa. 
[0047] Les resultats obtenus sont les suivants : 

30 



35 



TRAITEMENT 


MODULE DE RUPTURE (MPa) 


1 


309 


2 


352 


3 


381 


4 


342 


5 


327 


6 


315 


7 


317 


8 


349 



45 [0048] Le second tableau presente ci-dessous exprime la quantite moyenne de Na20 et K20 dans une couche 
superficielle de 0,05 micron en pourcentage par rapport a la quantite moyenne de ces memes elements dans la couche 
renforcee par echange ionique. La couche de 0,05 micron correspond a I'epaisseur desalcalinisee. Ces resultats per- 
mettent de caracteriser le substrat en verre apres traitement selon Invention, c'est-a-dire apres un traitement de trempe 
chimique puis de desalcalinisation. 

50 



55 



TRAITEMENT 


Na 2 0% 


K 2 0 % 


3 


14 


31 


4 


20 


45 


5 


37 


56 


6 


20 


56 
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(suite) 
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TRAITEMENT 


Na 2 0 % 


K 2 0 % 


7 


8 


37 


8 


7 


38 



[0049] Les resultats sont done satisfaisants. De plus, les contraintes concernant la rugosite et ia planeite du substrat 
sont egalement satisfaisantes. De meme, une analyse surfacique montre un etat de surface du substrat en bon etat 

10 et une bonne homogeneite du traitement. 

[0050] Par ailleurs, les essais realises ont pu mettre en evidence, tout d'abord qu'un traitement prolonge de desal- 
calinisation a 550°C peut diminuer les contraintes de surface obtenues par trempe chimique. De meme, il a ete mis 
en evidence qu'un traitement de desalcalinisation a 450°C d'une duree trop courte n'est pas suffisant pour obtenir une 
bonne homogeneite de surface. Les inventeurs ont ainsi su mettre en evidence que des resultats optima, e'est-a-dire 

15 une bonne resistance hydrotytique associe a un module de rupture satisfaisant, sont obtenus lorsque la temperature 
de traitement de desalcalinisation est proche de la temperature de strain point sans la depasser et que le temps de 
traitement est suffisamment court pour ne pas trop relaxer les contraintes obtenues lors du traitement de trempe chi- 
mique. Un traitement de desalcalinisation par sulfate d'ammonium particulierement interessant consiste a le realiser 
a 550°C pendant 10 minutes. 

20 [0051] Concernant la rugosite, I'invention propose avantageusement une etape supplemental de « polissage de 
fmition ». Des essais ont ete realises pour determiner la position de cette etape dans le processus de traitement. Un 
premier essai a consiste a realiser cette etape de « polissage de finition » immediatement apres I'etape de polissage, 
e'est-a-dire avant les traitements de trempe et de desalcalinisation. La rugosite obtenue en surface du substrat selon 
cette realisation est amelioree par rapport a un traitement sans cette etape. Toutefois, il s'avere que le traitement 

25 ulterieur de trempe attenue cette amelioration de la rugosite, le Rq est alors de I'ordre de 10 Angstroms. Les valeurs 
de resistance mecanique et chimique sont quant a elles satisfaisantes. 

[0052] Une autre realisation consiste a realiser cette etape de « polissage de finition » ulterieurement aux traitements 
de trempe et de desalcalinisation. Selon cette realisation, les valeurs de rugosite obtenues sont nettement plus 
interessantes ; le Rq obtenu est d'environ 5 Angstroms. Par contre, I'etape de « polissage de finition » doit etre realisee 
30 sur une profondeur tres faible (inferieure a 0,2 micron dans le cas d'un traitement de desalcalinisation avec du chlorure 
d'aluminium), pour ne pas diminuer la resistance hydrolytique obtenue apres desalcalinisation. Cette contrainte peut 
rendre cette etape plus difficile a realiser et en consequence plus onereuse. 

[0053] Une derniere realisation de I'invention consiste a effectuer cette etape de « polissage de finition » apres I'etape 
de trempe et avant celle de desalcalinisation. Selon cette realisation, la valeur de Rq est legerement superieure au 

35 cas precedent mais reste inferieure a 7 Angstroms. L'etape de desalcalinisation etant la derniere, la resistance hydro- 
lytique du substrat est satisfaisante. Concernant le module de rupture, celui-ci est egalement satisfaisant. 
[0054] L'invention ainsi decrite permet done de realiser un substrat en verre destine a etre utilise comme support 
pour le stockage de donnees ; ledit substrat ne presentant pas de risque pour la sauvegarde des informations dans 
le temps. De plus, celui-ci presente des caracteristiques physiques (rugosite, planeite) ainsi qu'une resistance meca- 

40 nique satisfaisante pour I'application envisagee. 



Revendications 

45 1. Procede de traitement d'un substrat en verre comportant une etape de renforcement par echanges d'ions super- 
ficiels, caracterise en ce qu'on effectue une desalcalinisation superficielle du substrat ulterieurement a I'etape 
d'echange ionique. 

2. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que la desalcalinisation est effectuee sur une profondeur 
50 inferieure a 1 micron. 

3. Procede selon I'une des revendications 1 ou 2, caracterise en ce que la desalcalinisation est realisee par voie 
humide, par exemple en presence d*AICI 3 . 

55 4. Procede selon I'une des revendications 1 ou 2, caracterise en ce que la desalcalinisation est realisee par subli- 
mation d'un sulfate, tel que le sulfate d'ammonium (NH 4 ) 2 S0 4 . 
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5. Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que la desalcalinisation est effectuee a une temperature 
comprise entre 450 et 500° C. 

6. Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce que le renforcement par echange d'ions 
5 est realise dans un bain de KN0 3 . 

7. Procede selon Tune des revendications 1 a 5, caracterise en ce que le renforcement par echanges d'ions est 
realise dans un bain mixte tel que KN0 3 /AgN0 3 . 

10 8. Procede selon Tune des revendications precedentes, caracterise en ce qu'avant I'etape de renforcement par 
echanges d'ions, on effectue un polissage du substrat en verre. 

9. Procede selon la revendication 8, caracterise en ce qu'on effectue, ulterieurement a I'etape de polissage, une 
etape de « polissage de finition ». 

75 

10. Substrat en verre du type silico-sodo-calcique ayant subi une etape de renforcement par echange d'ions superfi- 
ciels, caracterise en ce que la teneur moyenne en Na 2 0 dans une couche superficielle d'une epaisseur d'au 
moins 0,05 micron en pourcentage par rapport a la teneur moyenne en Na^ dans la couche renforcee par echange 
ionique est inferieur a 40% et de preference inferieur a 20% et/ou la teneur moyenne en K 2 0 dans une couche 

20 superficielle d'une epaisseur d'au moins 0,05 micron en pourcentage par rapport a la teneur moyenne en K2O 

dans la couche renforcee par echange ionique est inferieur a 60% et de preference inferieur a 40%. 

11 . Substrat en verre selon la revendication 10, caracterise en ce qu f il possede un module de rupture moyen superieur 
a 240 Mpa, et de preference superieur a 300 MPa. 

25 

12. Substrat en verre selon Tune des revendications 10 ou 11, caracterise en ce qu'il possede une rugosite moyennee 
Rq inferieure a 5 Angstroms. 

13. Substrat en verre selon Tune des revendications 10 a 12, caracterise en ce qu'il est destine a etre utilise comme 
30 support dans une unite de stockage de donnees. 

14. Substrat en verre selon Tune des revendications 10 a 13, caracterise en ce que la matrice comprend les consti- 
tuents ci-apres dans les proportions ponderales suivantes : 



35 



45 



Si0 2 


50.50 % 


Al 2 0 3 


11.85% 


CaO 


4.95 % 


MgO 


4.25 % 


Na 2 0 


5.25 % 


K 2 0 


5.50 % 


BaO 


5.75 % 


SrO 


7.90 % 


ZrQ 2 


4.05 % 



Claims 

1. Process for the treatment of a glass substrate comprising a reinforcement stage using surface ion exchanges, 
characterized in that the ion exchange stage is followed by a surface dealkalization of the substrate. 

2. Process according to claim 1, characterized in that dealkalization takes place over a depth less than 1 micron. 

3. Process according to one of the claims 1 or 2, characterized in that dealkalization takes place by the wet route, e. 
g. in the presence of AICI 3 . 

4. Process according to one of the claims 1 or 2, characterized in that dealkalization is performed by the sublimation 
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of a sulphate, such as an ammonium sulphate (NH 4 ) 2 S0 4 . 

5. Process according to claim 4, characterized in that dealkalization takes place at a temperature between 450 and 
500°C. 

5 

6. Process according to one of the preceding claims, characterized in that ion exchange reinforcement takes place 
in a KN0 3 bath. 

7. Process according to one of the claims 1 to 5, characterized in that ion exchange reinforcement takes place in a 
10 mixed bath such as of KN0 3 /AgN0 3 . 

8. Process according to one of the preceding claims, characterized in that the glass substrate is polished before the 
ion exchange reinforcement stage. 

15 9. Process according to claim 8, characterized in that a "finish polishing" stage takes place after the polishing stage. 

10. Glass substrate of the soda-lime-silica glass type which has undergone a surface ion exchange reinforcement 
stage, characterized in that the average Na 2 0 content in a surface layer having a thickness of at least 0.05 micron 
as a percentage compared with the average content of Na 2 0 in the ion exchange-reinforced layer is below 40% 

20 and preferably below 20% and/or the average K 2 0 content in a surface layer with a thickness of at least 0.05 

micron as a percentage compared with the average K 2 0 content in the ion exchange-reinforced layer is below 
60% and preferably below 40%. 

11. Glass substrate according to claim 10, characterized in that it has a mean modulus of rupture exceeding 240 MPa 
25 and preferably exceeding 300 MPa. 

12. Glass substrate according to one of the claims 10 or 11, characterized in that it has an average roughness Rq 
below 5 Angstroms. 

30 13. Glass substrate according to one of the claims 10 to 12, characterized in that it is intended for use as a support in 
a data storage unit. 

14. Glass substrate according to one of the claims 10 to 13, characterized in that the matrix comprises the following 
constituents in the indicated weight proportions: 

35 



40 



45 



Si0 2 


50.50% 


Al 2 0 3 


11.85% 


CaO 


4.95% 


MgO 


4.25% 


Na 2 0 


5.25% 


K 2 0 


5.50% 


BaO 


5.75% 


SrO 


7.90% 


Zr0 2 


4.05% 



Patentanspriiche 

50 1. Verfahren zur Behandlung eines Glassubstrats, welches eine Stufe der Verfestigung durch lonenaustausch an 
der Oberflache umfafM, dadurch gekennzeichnet, daB nach der lonenaustauschstufe an der Oberflache eine 
Entalkalisierung des Substrats durchgefuhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die Entalkalisierung uber eine Tiefe von weniger als 
55 1 Mikrometer durchgefuhrt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Entalkalisierung auf nassem Wege, bei- 
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spielsweise in Gegenwart von AICI 3 , durchgefuhrt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daft die Entalkalisierung durch Sublimieren eines 
Sulfats wie Ammoniumsulfat, (NH 4 ) 2 S04, durchgefuhrt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dad die Entalkalisierung bei einer Temperatur von 450 
bis 500 °C durchgefuhrt wird. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daft die Verfestigung durch 
lonenaustausch in einem KN0 3 -Bad durchgefuhrt wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Verfestigung durch lonenaus- 
tausch in einem Mischbad wie KN0 3 /AgN0 3 durchgefuhrt wird. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dad vor der Stufe der Verfe- 
stigung durch lonenaustausch das Glassubstrat poliert wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daft nach der Polierstufe eine "Endpolierstufe" durchge- 
fuhrt wird. 

10. Substrat aus einem Glas vom Typ Kalk-Natron-Silicatglas, das einer Stufe der Verfestigung durch lonenaustausch 
an der Oberflache unterworfen worden ist, dadurch gekennzeichnet, daft der mittlere Na 2 0-Gehalt einer Ober- 
flachenschicht mit einer Dicke von mindestens 0,05 Mikrometern in Prozent in bezug auf den mittleren IS^O- 
Gehalt der durch lonenaustausch verfestigten Schicht weniger als 40 % und vorzugsweise weniger als 20 % und/ 
oder der mittlere K 2 0-Gehalt einer Oberflachenschicht mit einer Dicke von mindestens 0,05 Mikrometern in Prozent 
in bezug auf den mittleren K z O-Gehalt der durch lonenaustausch verfestigten Schicht weniger als 60 % und vor- 
zugsweise weniger als 40 % betragt. 

11. Glassubstrat nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daft es einen mittleren Bruchmodul von uber 240 
MPa und vorzugsweise uber 300 MPa besitzt. 

12. Glassubstrat nach Anspruch 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, daft es einen Mittenrauhwert R q von unter 5 
Angstrom besitzt. 

13. Glassubstrat nach einem der Anspruche 10 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daft es als Trager in einer Daten- 
speichereinheit verwendet wird. 

14. Glassubstrat nach einem der Anspruche 10 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daft die Matrix folgende Bestand- 
teile in nachstehenden Gewichtsanteilen enthalt: 



Si0 2 


50,50 % 


Al 2 0 3 


11,85% 


CaO 


4,95 % 


MgO 


4,25 5 


Na 2 0 


5,25 % 


K 2 0 


5,50 % 


BaO 


5,75 % 


SrO 


7,90 % 


Zr0 2 


4,05 %. 
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